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= (54) Title: METHOD FOR IMPROVING THE DURABILITY, DIMENSIONAL STABILITY AND SURFACE HARDNESS OF 
= A WOODEN BODY 

== (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR VERBESSERUNG DER DAUERHAFTIGKEIT, DIMENSIONSSTABILITAT UND 
= OBERFLACHENHARTE EINES HOLZKORPERS 

(57) Abstract: Disclosed is a method for improving the durability, dimensional stability and surface hardness of a wooden body, 
wherein an untreated wooden body is impregnated with an aqueous solution consisting of A) an impregnating agent from the group of 
^ l,3-bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinone-2, l,3-bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinone-2, 1,3-dimethyl- 
4,5-dihydroxyimidazolidinone-2, dimethylol urea modified with a Q.5 alkohol, a polyol or mixtures thereof, bis(methoxy methyl) 
urea, tetramethylolacetylenediurea, l,3-bis(hydroxymethyl)imidazolidinone-2, methylolmethyl urea or the mixtures thereof and B) 
consisting of a catalyst from the group of metal or ammonium salts, organic or inorganic acids or the mixtures thereof, and the wood 
^ and impregnating agent are subsequently reacted in humid conditions at high temperature. 

™ (57) Zusammenfassung: Es wird ein Verfahren zur Verbesserung der Dauerhaftigkeit, Dimensionsstabilitat und Oberflachenharte 
eines Holzkorpers beschrieben, indem man einen unbehandelten Holzkorper mit einer wassrigen Losung eines A) Impragniermittels 
O aus der Gruppe l,3-Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, mit einem C1.5- Alkohol, einem Polyol oder deren Gemi- 
S schen modifiziertes l,3-Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, l,3-dimethyl-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, Dime- 
thylolharnstoff, Bis(methoxymethyl)harnstofT, TetramethylolacetylendiharnstofT, l,3-Bis(hydroxymethyl)imidazolidinon-2, Methy- 
lolmethylharnstoff oder deren Gemische und B) eines Katalysators aus der Gruppe der Metall- oder Ammoniumsalze, organischen 
oder anorganischen Sauren oder deren Gemische, impragniert und anschlieBend unter Aufrechterhaltung feuchter Bedingungen bei 
erhdhter Temperatur Holz und Impragniermittel zur Reaktion bringt, 
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Verfahren zur Verbesserung der Dauerhaftigkeit, Dimensionsstabilitat urid Ober- 
flachenharte eines Holzkorpers 



Beschreibung 

5 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Holzkorpers mit erhohter 
Dauerhaftigkeit, Dimensionsstabilitat und Oberflachenharte, bei dem man einen 
unbehandelten HolzkSrper mit einer wSssrigen Losung eines 

A) Impragniermittels aus der Gruppe 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5- 

10 dihydroxyimidazolidinon-2, mit einem Ci. 5 -Alkohol, einem Polyol oder deren 

Gemischen modifiziertes 1 ,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, 1 ,3- 
dimethyl-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, Dimethylolharnstoff, 
Bis(methoxymethyl)harnstoff, Tetramethylolacetylenediharnstoff, 1,3- 
Bis(hydroxymethyl)imidazoIidinon-2, Methylolmethylharnstoff oder deren Gemische, 

15 und 

B) eines Katalysators aus der Gruppe der Metall- oder Ammoniumsalze, organischen 
oder anorganischen Sauren oder deren Gemische, 

imprSgniert und anschlieliend unter Aufrechterhaltung feuchter Bedingungen bei 
erhohter Temperatur aushartet 

20 

Die Erfindung bezieht sich insbesondere auf Holzkorper gro&erer Abmessungen. Unter 
einem Holzkorper wird eine Formkorper ausVollholz verstanden. Aus dem Holzkorper 
und dem Impragniermittel soil gleichsam ein Verbundwerkstoff entstehen, bei dem die 
positiven Eigenschaften des naturlichen Werkstoffs Holz, insbesondere das 
25 asthetische Aussehen, beibehalten bleiben, jedoch eine oder mehrere physikalische 
und biologische Eigenschaften wesentlich verbessert werden. 

Aus der Veroffentlichung "Treatment of timber with water soluble dimethylol resins to 
improve the dimensional stability and durability", erschienen in Wood Science and 

30 Technology 1993, Seiten 347-355, ist es bekannt, zur Verbesserung der Schwind- und 
Quelleigenschaften von Holz sowie des Widerstandes gegen Pilze und Insekten dieses 
mit einem Impragniermittel zu behandeln, das aus einer wassrigen Losung von 
Dimethyloldihydroxyethylenharnstoff (DMDHEU oder 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5- 
dihydroxyimidazolidinon-2) und einem Katalysator besteht. Als Katalysatoren werden 

35 dabei Metallsalze, Zitronensaure und Aminsalze, einzeln oder in Kombination 

eingesetzt Das DMDHEU wird in der wassrigen Losung in Konzentrationen zwischen 5 
% und 20 % eingesetzt. Die hinzugefugte Katalysatormenge betragt 20 %, bezogen auf 
das DMDHEU. Die Impragnierung geschieht unter Vakuum. Bei erhohter Temperatur 
findet eine Reaktion des DMDHEU mit sich selbst und dem Holz statt Diese Reaktion 

40 lauft wahrend einer Stunde in einem Trockenofen bei Temperaturen von 80 °C oder 
100 °C ab. . Die so behandelten Holzproben weisen eine Verbesserung der Schwind- 
und Quelleigenschaften bis zu 75 % auf, und zwar bei Konzentrationen des DMDHEU 
von 20 %. Auf diese Weise wurden Holzkorper mit Abmessungen von 20 mm x 20 mm 
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x 10 mm untersucht Das beschriebene Verfahren lasst sich nur bei kleinen 
Abmessungen der Holzkorper anwenden, weil die behandelten Holzer bei grofteren 
Abmessungen zu Rissbildung neigen. 



5 Aus der VerSffentlichung von W. D. Ellis, J. L. O'Dell "Wood-Polymer Composites 
Made with Acrylic Monomers, Isocyanate, and Maleic Anhydride", veroffentlicht in 
Journal of Applied Polymer Science, Vol. 73, Seiten 2493-2505 (1999) ist es bekannt, 
naturliches Holz mit einer Mischung aus Acrylaten, Isocyanat und Maleinsaureanhydrid 
unter Vakuum zu behandeln. Die eingesetzten Stoffe reagieren mit sich selbst, nicht 
10 jedoch mit dem Holz. Durch eine solche Impragnierung erhoht sich die Dichte, die 
Harte und der Widerstand gegen Wasserdampfdiffusion. Auch die Wasserabweisung 
und die Dimensionsstabilitat des Holzes werden verbessert 

Aus der EP-B 0 891 244 ist es bekannt, Holzkorper aus Vollholz mit einem biologisch 
15 abbaubaren Polymer, einem Naturharz und/oder einem Fettsaureester - 

gegebenenfalls unter Anwendung von Vakuum und/oder Druck - zu impragnieren. Die 
Impragnierung geschieht unter erhohten Temperaturen. Dabei werden die Poren im 
Holz zumindest weitgehend gefullt, und es entsteht ein Formkorper, der sowohl Holz 
wie auch biologisch abbaubares Polymer enthalt Eine Reaktion des Polymers mit dem 
20 Holz findet nicht statt Mit dieser Behandlung gehen die charakteristischen 

Eigenschaften von Holz, die Bioabbaubarkeit sowie die mechanischen Eigenschaften 
nicht verloren. Die Thermoplastizitat kann gesteigert werden. Je nach dem 
eingebrachten Polymeranteil ergibt sich eine Erhohung der Oberflachenharte durch die 
Einlagerung des Polymers in die Holzmatrix, sodass von Natur aus weiche HOIzer auch 
25 fOr hochwertige FuBboden geeignet sind. 

Aus der SE-C 500 039 ist ein Verfahren zur Hartung von Holz unter Verdichtung 
beschrieben, bei dem unbehandeltes Holz mit verschiedenen Aminoplastmonomeren 
auf Basis von Melamin und Formaldehyd mittels Vakuumdruckimpragnierung getrankt, 

30 anschlieBend getrocknet und in einer Presse unter Verdichtung bei erhohter 

Temperatur ausgehartet werden. Als Vernetzer werden unter anderem DMDHEU, 
Dimethylolharnstoff, Dimethoxymethylharnstoff, Dimethylolethylenharnstoff, 
Dimethylolpropylenharnstoff sowie Dimethoxymethyluron genannt. 
Dieses Verfahren hat den Nachteil eines energieaufwendigen Trocknungsschrittes. 

35 Daruberhinaus geht die natQrliche Holzstruktur durch die Verdichtung verloren. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Verbesserung der Dauer- 
haftigkeit, Dimensionsstabilitat und Oberflachenharte eines Holzkorpers auch mit 
grofceren Dimensionen zur Verfugung zu stellen, das die Nachteile des Standes der 
40 Technik nicht aufweist, insbesondere zu keiner Rissbildung im Holz fuhrt, und das 
HolzkSrper liefert, bei denen die naturliche Holzstruktur erhalten bleibt. 



WO 2004/033170 




TYEP2003/010874 



Die Aufgabe der Erfindung wird erfindungsgem§& mit dem eingangs beschriebenen 
Verfahren gelost. Die nach diesem Verfahren hergestellten Holzkorper sind fur 
verschiedene vorteilhafte Anwendungsmoglichkeiten Oberall dorl geeignet, wo Holz der 
Feuchtigkeit und Bewitterung ausgesetzt ist, insbesondere beim Efnsatz als 
5 Fensterkanteln, Fassadenbretter oderTreppenstufen. 

Bei dem Verfahren der vorliegenden Erfindung geht es um die Verbesserung mehrerer 
Eigenschaften von Holzkorpern mit groderen Abmessungen, beispielsweise mit einer 
Breite von 30 bis 200 mm und einer Dicke von 30 bis 100 mm. Bei der Impragnierung 

10 des unbehandelten Holzes mit dem Impragniermittel A) und gegebenenfalls C) und 
anschlieliender Aushartung nach dem erfindungsgemafcen Verfahren trat 
uberraschenderweise keine Rissbildung auf, und zwar auch nicht bei groBeren 
Abmessungen der Holzkorper. Eine solche Impragnierung mit anschlieftender 
Aushartung verbessert gleichzeitig die Dauerhaftigkeit, Dimensionsstabilitat und die 

1 5 Oberflachenharte des Holzkorpers. 

Als Impragniermittel A) fur Holzkorper sind geeignet 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5- 
dihydroxyimidazolidinon-2, mit einem d.s-Alkohol, einem Polyol oder deren 
Gemischen modifiziertes 1,3- BisthydroxymethylH.S-dihydroxyimidazolidinon^, 1,3- 
20 dimethyl-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, Dimethylolharnstoff, 

Bis(methoxymethyl)harnstoff t Tetramethylolacetylenedihamstoff, 1,3- 
Bis(hydroxymethyl)imidazolidinon-2, Methylolmethylharnstoff oder deren Gemische. 

Besonders geeignet sind 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2 Oder 
25 mit einem Ci^-Alkohol, einem Polyol oder deren Gemischen modifiziertes 1 ,3- 
Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2 oder deren Gemische. 
Ganz besonders geeignet als Impragnierungsmittel A) ist mit einem C^-Alkohol, einem 
Polyol oder deren Gemischen modifiziertes 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5- 
dihydroxyimidazoIidinon-2. 

30 

Modifiziertes 1,3-Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2 (mDMDHEU) ist 
beispielsweise aus der US 4,396,391 und der WO 98/29393 bekannt. Dabei handelt es 
sich um Umsetzungsprodukte von 1 ,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5- 
dihydroxyimidazolidinon-2 mit einem d-s-Alkohol, einem Polyol oder deren Gemische. 
35 Geeignete Ci^-Alkohole sind beispielsweise Methanol, Ethanol, n-Propanol, iso- 
Propanol, n-Butanol und n-Pentanol, bevorzugt ist Methanol. 
Geeignete Polyole sind Ethylenglykol, Diethylenglykol, 1,2- und 1,3-Propylenglykol, 
1,2-, 1,3-, und 1,4-Butylenglykol, Glycerin und Polyethylenglykole der Formel 
HO(CH 2 CH 2 0) n H mit n von 3 bis 20, bevorzugt ist Diethylenglykol. 

40 

Zur Herstellung der Derivate des 1,3-Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazoHdinon-2 
(mDMDHEU) werden DMDHEU und der einwertige Alkohol und/oder das Polyol 
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gemischt, wobei der einwertige Alkohol und/oder das Polyol in einer Menge von je 0,1 
bis 2,0 Molaquivalenten, bezogen auf DMDHEU, eingesetzt werden. Die Mischung aus 
DMDHEU, einwertigem Alkohol und/oder Polyol wird bei Temperaturen von 20 bis 
70°C und einem pH-Wert von 1 bis 2,5 umgesetzt, wobei der pH-Wert nach der 
5 Umsetzung auf 4 bis 8 eingestellt wird. 

Geeignete Impragniermittel C) sind C^s-Alkohole, Polyole Oder deren Gemische wie 
beispielsweise Methanol, Ethanol, n-Propanol, iso-Propanol, n-Butanol, n-Pentanol, 
Ethylenglykol, Diethylenglykol, 1,2- und 1 ,3-Propylenglykol, 1,2-, 1,3-, und 1,4- 
10 Butylenglykol, Glycerin, Polyethylenglykole der Formel HO(CH 2 CH 2 0) n H mit n von 3 
bis 20 oder deren Gemische. 

Bevorzugt sind Methanol, Diethylenglykol oder deren Gemische. 

15 Das Impragniermittel A) und gegebenenfalls C) werden in einer Konzentration von 1 
bis 60 Gew.%, bevorzugt 10 bis 40 Gew.% , bezogen auf die wassrige 
Impragniermittellosung, angewendet. 

Wird das Impragniermittel C) mitverwendet, so ist 1 bis 50 Gew. %, bezogen auf das 
20 Impragniermittel A), bevorzugt. 

Geeignete Katalysatoren B) sind Metallsalze aus der Gruppe Metallhalogentde, 
Metallsulfate, Metallnitrate, Metalltetrafluoroborate, Metallphosphate oder deren 
Gemische. Beispiele sind Magnesiumchlorid, Magnesiumsulfat, Zinkchlorid, 
25 Lithiumchlorid, Lithiumbromid, Bortrifluorid, Aluminiumchlorid, Aluminiumsulfat, 
Zinknitrat, Natriumtetrafluoroborat oder deren Gemische. 
Geeignete Katalysatoren B) sind auch Ammoniumsalze aus der Gruppe 
Ammoniumchlorid, Ammoniumsulfat, Ammoniumoxalat, Diammoniumphosphat oder 
deren Gemische. 

30 Weitere geeignete Katalysatoren B) sind organische oder anorganische Sauren. 
Geeignete Beispiele sind Maleinsaure, Ameisensaure, Zitronensaure, Weinsaure, 
Oxalsaure, p-Toluolsulfonsaure, Salzsaure, Schwefelsaure, Borsaure oder deren 
Gemische. 

Bevorzugt werden Magnesiumchlorid, Zinkchlorid, Magnesiumsulfat, Aluminiumsulfat 
35 verwendet. 

Besonders bevorzugt ist Magnesiumchlorid. 

Bei dem Verfahren der vorliegenden Erfindung kann die Impragnierung unter 
Vakuumeinwirkung mit anschlieliender Druckeinwirkung durchgefQhrt werden. Dabei 
40 wird der Holzkorper in einer Trankanlage einem Vakuum von 10 bis 100 mbar fOr einen 
Zeitraum von 10 Minuten bis 2 Stunden, bevorzugt etwa 30 min, je nach Abmessungen 
des Holzkorpers, ausgesetzt und danach mit dem Impragniermittel geflutet. Als 
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Vorteilhaft hat sich ein Vakuum von etwa 50 mbar fQr etwa eine Stunde erwiesen. 
Alternativ kann der Holzkorper in der Trankanlage aber auch zuerst mit dem 
Impragniermittel geflutet warden und danach einem Vakuum von 10 bis 100 mbar fQr 
den obengenannten Zeitraum ausgesetzt werden. 
5 Danach erfolgt die Druckeinwirkung bei DrOcken von 2 bis 20 bar, bevorzugt 10 bis 12 
bar, je nach Abmessungen des Holzkarpers Ober einen Zeitraum von 10 Minuten bis 2 
Stunden, bevorzugt etwa eine Stunde. Das Vakuumdruckverfahren ist insbesondere in 
Verbindung mit hohen Gewichtsanteilen des Impragniermitteis sinnvoll. 



10 Nach der Druckphase wird die RestflQssigkeit entfernt und der imprSgnierte 

Holzkorper ohne Zwischentrocknung ausgehartet. Von besonderer Bedeutung ist die 
Aufrechterhaltung feuchter Bedingungen wahrend der Aushartung des 
Impragniermitteis, so dass damit eine Trocknung wahrend dieser Reaktion vermieden 
wird. Das in das Holz eingebrachte Impragniermittel wird somit unter feuchten 

15 Bedingungen und unter Vermeidung einer Trocknung zur Reaktion mit sich selbst und 
dem Holz gebracht. Feuchte Bedingungen bedeutet in diesem Zusammenhang ein 
Wassergehalt des Holzes Qber dem Fasersattigungspunkt, der bei etwa 30% Wasser 
im Holz liegen kann, je nach Holzart Das Holz kann durch die Impragnierung bis zu 
200% wassriges Impragniermittel aufnehmen. 

20 

Um die feuchten Bedingungen wahrend der Aushartung zu gewahrleisten, wird der 
impragnierte Holzkorper in einer uber Luftfeuchtigkeit, Temperatur und Druck 
steuerbaren Trockenkammer gelagert und so fixiert, dass einem Verwerfen 
entgegengewirkt wird. Bei einer rel. Luftfeuchtigkeit von 40 bis 1 00%, bevorzugt 50 bis 
25 100%, besonders bevorzugt 80 bis 100% und einer Temperatur von 70 bis 130°C, 
bevorzugt 80 bis 100°C wird der impragnierte Holzkorper Ober einen Zeitraum von 1 
bis 72 Stunden, bevorzugt 1 bis 48 Stunden, je nach Abmessungen des Holzk6rpers, 
ausgehartet, wobei das Impragniermittel A) und gegebenenfalls C) mit dem Holz und 
sich selbst reagiert. 

30 Die Einhaltung einer rel. Luftfeuchtigkeit von uber 40%, bevorzugt uber 50% und 
besonders bevorzugt Ober 80 bis 100% dient dazu, ein Trocknen des Holzkorpers 
w§hrend des Aushartens unter den Fasersattigungspunkt zu vermeiden. 

Ein Fachmann hatte den impragnierten Holzkorper in jedem Fall vor der Aushartung 
35 getrocknet, weil er sonst ein ReiBen des Holzkorpers erwartet hatte. Somit ist das 
Oberraschende an dem vorliegenden Verfahren, dass der Holzkorper auch ohne 
Vortrocknung nicht zur Rissbildung neigt. Das gilt im Besonderen fur Holzkorper mit 
groBeren Abmessungen, beispielsweise mit einer Breite von 30 bis 200 mm und einer 
Dicke von 30 bis 100 mm. 



40 
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Nach dem Ausharten werden die Holzkorper getrocknet, wobei rnit geeigneten Mitteln 
einer Verwerfung des Holzes entgegengewirkt wird und die physikalischen Daten 
gemessen. 



5 Anwendungsbeispiel 1 

Es wurden Fensterkanteln aus Pinus radiata hergestellt , also profilierte Formkorper, 
die bei der Herstellung von Fensterrahmen eingesetzt werden konnen. 

Mit Diethylenglykol und Methanol modifiziertes DMDHEU (mDMDHEU) wird auf 30 
10 Gew.-% mit Wasser verdQnnt und mit 1 ,5 % MgCI 2 x 6 H 2 0 vermischt. Die auf ca. 12 % 
Holzfeuchte getrockneten Holzkorper wurden in eine Trankanlage eingebracht. Die 
Trankanlage wurde fQr 30 Minuten einem Vakuum von absolut 40 mbar ausgesetzt. 
Anschlieftend erfolgte die Flutung der Trankanlage mit dem Impragniermittel. Das 
Vakuum von absolut 50 mbar wurde konstant gehalten. Anschliefiend wurde ein Druck 
15 von 10 bar fQr 2 Stunden angelegt. Die Druckphase wurde beendet und die 
Restfiussigkeit entfernt. 

Die Holzkorper wurden sodann in einer uber Temperatur und Luftfeuchtigkeit 
steuerbaren Trockenkammer gelagert und so fixiert, dass ein Verwerfen unmoglich 
war. Die Kammer wurde auf 95 °C und eine relative Luftfeuchtigkeit von ca. 95 % 
20 gebracht. Diese feuchten Bedingungen wurden solange gehalten, bis 48 Stunden lang 
im Innern der Holzkorper eine Temperatur von mindestens 90 °C erreicht wurde. 
Das anschlieftende Trocknen der Holzkorper wurde auf einem gut belufteten 
Holzstapel durchgefuhrt. Anschliefiend wurden die Kanteln weiterverarbeitet. 

25 Quellen und Schwinden der behandelten Kanteln: 

Die so behandelten Kanten zeichneten sich durch ein stark vemngertes Quellen und 
Schwinden bei Luftfeuchtigkeitsanderungen (Dimensionsstabilitat) gegenQber den 
unbehandelten Kanteln aus. 

30 Tabelle 1 



Holzart 


Quellung von 0% Luftfeuchtigkeit 
bis 96% Luftfeuchtigkeit 


Relative Verbesserung 


Unbeharideltes 
Kiefernsplintholz 


13,6% 




Behandeltes 
Kiefernsplintholz 


7,5 % 


45% 



Der Vorteil einer solchen Behandlung bei Einsatz im Fensterbau ist, dass die Bildung 
von offenen Fugen, die durch Quellen und Schwinden entstehen und langfristig zur 
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Zerstorung des Fensters fuhren, vermindert wird und so die Lebensdauer von 
Holzfenstern erhoht wird. 



Zusatzlich wird das H0I2 gegen abiotischen Abbau durch UV-Licht und/ oder 
5 Regenwasser geschutzt. Dies wurde an Kiefersplint in AuSenbewitterung untersucht 
Die Ergebnisse nach einem Jahr zeigen fofgende Bilder: 



Unbehandelt vor Bewitterung: 




Unbehandelt nach 1 Jahr Bewitterung: 




15 



Behandelt vor Bewitterung: 



Behandelt nach 1 Jahr Bewitterung: 




20 Es ist War zu sehen, dass die oben genannte Behandlung zu einer deutlichen 

Verbesserung der Bewitterungsbestandigkeit gefuhrt hat. So sind erheblich geringe 
Rissbildung, eine deutlich verringerte Vergrauung und ein wesentlich geringerer Abtrag 
auf der Holzoberflache zu beobachten. 



25 Anwendungsbeispiel 2 

Hier wurden Rundpfahle aus Kiefer so behandelt, dass damit Palisaden errichtet 
werden konnen. 



BEST AVAILABLE COPY 
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DMDHEU wurde auf ca. 15 Gew.-% mit Wasser verdunnt und mit 0,75 % ZnN0 3 x 6 
H 2 0 vermischt Die auf ca. 20 % Holzfeuchte getrockneten runden Holzkorper mit 
ungefahr gleichen Dimensionen wurden in einer Trankanlage eingebracht. Diese 
Trankanlage wurde mit dem ImprSgniermittel geflutet und fQr 30 Minuten einem 
5 Vakuum von absolut 40 mbar ausgesetzt. AnschlielJend wurde ein Druck von 10 bar 
fur 2 Stunden angelegt. Die Druckphase wurde beendet und die Restflussigkeit 
entfernt. 

Die Holzkorper wurden sodann in einer Qber Temperatur und Luftfeuchtigkeit 
steuerbaren Trockenkammer gelagert und so fixiert, dass ein Verwerfen unmoglich 
10 wurde. Die Trockenkammer wurde auf 98 °C und eine relative Luftfeuchtigkeit von ca. 
80 % gebracht. Die Bedingungen wurden solange gehalten, bis 30 Stunden lang im 
Innem der Holzkorper eine Temperatur von mindestens 95 °C erreicht wurde. 
Anschiieflend wurden die Holzkorper auf einem gut belufteten Holzstapel im Freien 
getrocknet. 



15 



20 



Dauerhaftigkeit der behandelten Prufkorper: 

FQr die Dauerhaftigkeit von Palisaden ist der Widerstand gegen Moderfaule 
(Erdkontakt) von sehr hoher Bedeutung. Besonders wichtig ist der auftretende 
Festigkeitsverlust z.B. der Verlust des E-Modules. 

Tabelle 2 



Holz 


E-Modul 
Versuchsbegin 
n 


E-Modul nach 
32 Wochen 


E-Modulverlust 


Masseverlust 


Unbehandelt 


8309 N/mm 2 


4096 N/mm z 


51% 


18% 


behandelt 


8419 N/mm 2 


8272 N/mm 2 


2% 


2% 



Dieser Versuch wurde nach der ENv807 durchgefuhrt. Die Proben unterlagen dem 
25 Abbau im Erdkontakt, unter fur die Organismen optimierten Bedingungen. 

Anwendungsbeispiel 3 

Es wurden Bretter aus Gummibaumholz behandelt, urn daraus Gartenmobel oder 
Gartendecks herzustellen. 

30 Mit Diethylenglykol und Methanol modifiziertes DMDHEU (mDMDHEU) wurde auf 40 
Gew.-% mit H 2 0 verddnnt und mit 2 Gew.-% AI 2 (S0 4 )3 x 16 H 2 0 vermischt. Die auf ca. 
12 Gew.-% Holzfeuchte getrockneten Bretter wurden in eine Trankanlage eingebracht. 
Diese wurde mit dem Impragniermittel geflutet und fur 1 Stunde einem Vakuum von 
absolut 40 mbar ausgesetzt. AnschlieBend wurde ein Druck von 10 bar fQr 2 Stunden 

35 angelegt. Nach Beendigung der Druckphase wurde die Restflussigkeit entfernt. 



WO 2004/033170 




T/EP2003/010874 



Die Formkorper wurden in gesattigter Wasserdampfatmosphare auf ca. 90 °C erhitzt. 
Dies wurde durch Verpacken der Holzkorper in Folie erreicht, die bei dieser 
Temperatur bestandig bleibt. Die Dauer der Temperatureinwirkung war abhangig von 
der Holzart und den Abmessungen der Holzkorper. Bei 3 bis 6 cm dicken Holzkorpern 
5 betrug die Reaktionszeit ca. 48 Stunden. 

Das Holz wurde nach der Reaktion in Stapeln so fixiert, dass ein Verwerfen unmoglich 
gemacht wurde. Es folgte ein Trocknungsvorgang bei einer Temperatur von etwa 50 °C 
und einer Dauer von 14 Tagen. Hierzu konnte eine herkommliche Trockenkammer 
eingesetzt werden. 

10 

Dauerhaftigkeit der so behandelten Holzkorper: 

Gartenutensilien aus Holz (Mobel oder Decks) die nicht dem Erdkontakt ausgesetzt 
sind unterliegen einem Abbau durch bestimmte Pilze und der abiotischen Verwitterung. 
Der Abbau gegenQber holzzerstorenden Pilzen wurde vergleichbar zur EN 1 13 
15 untersucht: 



Tabelle 3 



Holz 


Masseverlust 
nach 8 Wochen 


Unbehandelt 


34% 


Behandelt 


1% 



20 Anwendungsbeispiel 4 

Es wurden hier Treppenstufen aus massivem Holz, beispielsweise Buche, hergestellt. 
Diese Stufen wiesen Abmessungen von 1000 mm x 400 mm x 80 mm auf. Besonderer 
Wert wurde dabei auf eine erhohte Oberflachenharte der Treppenstufen gelegt 

25 

DMDHEU wurde in einer handelsObiichen wassrigen Losung auf 60 Gew.-% mit H 2 0 
verdunnt und mit 1,5 Gew.-% MgCI 2 x 6 H 2 0 vermischt. Die auf ca. 12 % Holzfeuchte 
getrockneten Treppenstufen mit ungefahr gleichen Dimensionen wurden in einer 
Trankanlage eingebracht, die mit dem Impragniermittel geflutet wurde. In der 

30 Trankanlage wurde fOr 1 Stunde ein Vakuum von absolut 40 mbar eingestellt. 

Anschliefcend wurde die Trankanlage unter einen Druck von 10 bar fur 2 Stunden 
gebracht. Nach Beendigung der Druckphase wurde die Restflussigkeit entfernt 
Die Treppenstufen wurden in wassergesattigter Atmosphare auf etwa 95 °C erhitzt. Die 
Dauer der Temperatureinwirkung war abhangig von der Holzart und den Abmessungen 

35 der Stufen. Bei Stufen mit einer Dicke von 80 mm betrug die Reaktionszeit ca. 60 
Stunden. 



# 
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w 

Das Holz wurde nach der Reaktion in Stapeln so fixiert, dass ein Verwerfen unmoglich 
gemacht wurde. Es folgte ein Trocknungsvorgang bei einer Temperatur von etwa 50 °C 
und einer Dauer von 14 Tagen. Hierzu wurde eine herkommliche Trockenkammer 
verwendet. 

5 

Oberflachenharte von so behandelten Hoizproben: 

Die Oberflachenharte der Hoizproben wurde mittels der Brinellhartemethode EN 1534 
bestimmt. 



10 Tabelle4 



Holz 


Brinellharte 


Verbesserung 


Unbehandelt 


35 N/mm z 




Behandelt 


112N/mm 2 


220% 



WO 2004/033170 T/EP2 003/0 108 74 

PatentansprOche 

1 . Verfahren zur Herstellung eines Holzkdrpers mit erhohter Dauerhaftigkeit, Di- 
mensionsstabilitat und Oberflachenharte, dadurch gekennzeichnet, dass man ei- 

5 nen unbehandelten Holzkorper mit einer wSssrigen Losung eines 

A) Impragniermittels aus der Gruppe 1 ,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5- 
dihydroxyimidazolidinon-2 f mit einem C^AIkohol, einem Polyol Oder deren Ge- 
mischen modifiziertes 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, 

1 ,3-dimethyl-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, Dimethylolharnstoff, 
10 Bis(methoxymethyl)harnstoff, Tetramethylolacetylenediharnstoff, 1,3- . 

Bis(hydroxymethyl)imidazolidinon-2, Methylolmethylharnstoff oder deren Gemi- 
sche, und 

B) eines Katalysators aus der Gruppe der Metall- oder Ammoniumsalze, organi- 
schen oder anorganischen Sauren oder deren Gemische, 

15 impragniert und anschliefiend unter Aufrechterhaltung feuchter Bedingungen bei 

erhohter Temperatur aushartet 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man als Impragnier- 
mittel 

20 A) 1 ,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5-dihydroxyimidazolidinon-2, mit einem C^AIkohol, 

einem Polyol oder deren Gemischen modifiziertes 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4,5- 
dihydroxyimidazolidinon-2 oder deren Gemische venA/endet. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man als Im- 
25 pragniermittel A) mit einem C^-Alkohol, einem Polyol oder deren Gemischen 

modifiziertes 1,3- Bis(hydroxymethyl)-4i5-dihydroxyimidazolidinon-2, verwendet. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
man ein Impragniermittel C) aus der Gruppe eines 0,.5-Alkohols, eines Polyols 

30 oder deren Gemische mitverwendet. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass man Methanol, E- 
thanol, n-Propanoi, iso-Propanol, n-Butanol, n-Pentanol, Ethylenglykol, Diethy- 
lenglykol, 1,2- und 1,3-Propylenglykol, 1,2-, 1,3-, und 1 ,4-Butylenglykol, Glycerin, 

35 Polyethylenglykole der Formel HO(CH 2 CH 2 0) n H mit n von 3 bis 20 oder deren 

Gemische mitverwendet. 



6. 

40 



Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass man Methanol, 
Diethylenglykol oder deren Gemische mitverwendet. 



WO 2004/033170 Jflt ^^CT7EP2003/0 10874 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass 
man das Impragniermittel A) und gegebenenfalls C) in einer Konzentration von 1 
bis 60 Gew.% in der wassrigen Losung anwendet. 



5 8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass 

man als Katalysator B) Metallsalze aus der Gruppe Metallhalogenide, Metallsul- 
fate, Metallnitrate, Metalltetrafluoroborate, Metallphosphate oder deren Gemische 
verwendet 



10 9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass man als Katalysator 
B) Metallsalze aus der Gruppe Magnesiumchlorid, Magnesiumsulfat, Zinkchlorid, 
Lithiumchlorid, Lithiumbromid, Bortrifluorid, Aluminiumchlorid, Aluminiumsulfat, 
Zinknitrat, Natriumtetrafluoroborat oder deren Gemische verwendet 



15 10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass 
man als Katalysator B) Ammoniumsalze aus der Gruppe Ammoniumchlorid, 
Ammoniumsulphat, Ammoniumoxalat, Diammoniumphosphat oder deren Gemi- 
sche verwendet. 



20 11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass 
man als Katalysator B) organische oder anorganische Sauren aus der Gruppe 
Maleinsaure, Ameisensaure, Zitronensaure, Weinsaure, Oxalsaure, p- 
Toluolsulfonsaure, Salzsaure, Schwefelsaure, Borsaure oder deren Gemische 
verwendet. 

25 

12. Vetfahren nach. einem der Anspruche 1 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, dass 
man als Katalysator B) Magnesiumchlorid verwendet. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass 
30 man den Katalysator B) in einer Konzentration von 0,1 bis 10 Gew.%, bezogen 

auf die Menge des Impragniermittels A) und gegebenenfalls C), verwendet. 

14. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass 
man den impragnierten Holzkorper bei einer relativen Luftfeuchtigkeit vpn 50 bis 

35 100% aushSrtet. 



15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass man den imprag- 
nierten Holzkorper bei einer relativen Luftfeuchtigkeit von 80 bis 100% aushartet. 



40 16. 



Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass 
man den impragnierten Holzkorper bei einer Temperatur von 70 bis 130°C aus- 
hartet. 



WO 2004/033170 



13 



T/EP2003/010874 



17. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass 
man den irnpragnierten Holzkorper Qber einen Zeitraum von 1 bis 72 Stunden 
aushartet 

5 

18. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass 
man den Holzkorper nach der ImprSgnierung so fixiert, dass einer Veranderung 
der Form des Holzkorpers wahrend der Aushartung entgegengewirkt wird. 



10 19. 



Holzkorper mit erhohter Dauerhaftigkeit, Dimensionsstabilitat und Oberflachen- 
harte, erhaltlich nach einem Verfahren gemaft einem der Anspruche 1 bis 18. 
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